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Herstellungsverfahren fur Enzym-Granulate und erhaltliche 

Enzym-Granulate 

Die Erfindung betrlrft ain Verfahren zur Herstellung von Enzyn,- 
Granulaten it den in Oberbegriff des Patentanspruches , 
genannten Mercian, ain damit erhMltliohes Enzym-Granulat m it 
den i m oberbegriff des Patentanspruohs ,6 genanntan Merkmalen 
sowie dassen Verwendung zur Herstellung diese Enzym-Granulate 
bernhaltender Formulierungen insbesondere nach ainem dar 
Anspruohe 23 bis 26 (welohe Verwendung zugleioh Tail einer 
moglxchen bevorzugten Variante des Herstellungsverf ahrens fur 
die Enzym-Granulate ist) . 



Enzyme warden in einer vielzahl von Industriezweigen in « r 
groSerem Umfang genutzt. Das betrifft sowohl die hergestellten 
Mengen als auoh die verschiedensten Fo«„ der Enzyme. In dar 
Kegel liegen Enzyme in flussiger Form Oder auch als Trocken- 
substanz vor. m der letztan Zait warden Granulate als Han- 
delsform von Anwendern Oder von der weiterverarbeitenden Indu- 
strie inuner mehr bevorzugt. Die Granulate zeiohnen sioh duroh 
vorteilhafte Eigensohaf ten wis beispielsweisa leiohte Dosier- 
barkeit, sehr gute FlieBeigensohaf ten, homogene innere Struk- 
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IsxH™* PartikeldiChte ' staubganalt sowie eine 

ell "f 3e ^ °bar f xachs aus. Da Enzyme in ™ 

bexs lsweise in „ Sssriger Dmgebung _ yerursaoh ^ 

allergenen Reaktxonen char.tt.ri. *. 

■H„h J- „ cnarakterxsxert werden konnen, srwexst 

exch dxs Granulatforn, als vortaixhafte Handalsfornu 

Die stability von E „ 2ym en kann daduxcn varoassaxt werden , dass 
axaae xn exns trockene Form Ubarfuhrt W arden. Dxas fcann f 

a Pi a isweise durch sprahtrocknung> verschledene ;;;;jr atl l e r 

Nachteilig bsi der Sprtihtrocknung ls 

paratavolumina bsnotxgt werden unrt h , P " 

einan ba trSchtlichen ^ — — Produkt 

d.h. hohsn.Rundheitsfaktor (gibt das Vert,*!,- • ,, ' 

einas Granule 2U dar OberrxLha ^ °barfxaona 

an, von mehr als , T ^ T ^ 

Hun.nsxtsfaktor von g r6Ber a^T , 6 ^. Z * I "" GranUlate — 

Rundnext und desLb K ' ' B " 1 "«'-» 

una aesnalb vorhandener leicht a KK u 

vorstehender Abschnitte rasch • abbrechender 

ltte ' rasch zu emem hohen Staubanteil ho H 
mechanxscher Beanspruchung, wie sie b „ . Ut>antei1 bei 

Verpacen und be im Transport au ftritt b61S — 

Dieser Staubantei! erfordert spe zi el le Scbut 2m aBna hni en fUr das 
Produ^onspersonaX und Anwender ^ ^ ^J*" 




Mehraufwand.an Aniagentechni* 2ur Entstaubung 

™ r "iaderverwertung der staube. Entluftung und 

Ein mSgliches Verfahren zur Her s tell u „„ 
stent die Aggravation i n der 1 ! 

dargasteiit, bei dem die n * ^ 

w irb e lsohicht ^ s ™ se Trged:rrd ra T uns in eina 

entstehende staub wird von d Der ira ^o^ss 

Granulationaprozess als Keim .h _T * 1>1U£t gStrennt und =>e m 
Opiate „ erd en J / "T^ ^ «*— — 

Anet^oden dee -^-Z^J^^r^ *" 
krafteichter aue dem Pro , ess " an ^*<*ter Schwer- 

eusgetraganen Granuiate ^ ^ — -« 

15 9aSrae ^ ^-teiit werd e„. o P tio n ri \ 9 SiCht - 

™-^ht-p rozess gemaB EP . A . 0163 ; 3 s z z ren wendet den 

* a u i 63836 und EP-a-0332929 an. 
Der beschriebene Wirbelsohi ^ 

Trooknung benStigten PrLssgas eS "* F1Uidis *«» 

~n Querschnitt des ^Zj^ST^L "~ '*» 
Die zum Einbrincren dor- ttt- • , nta PParates. angebracht i st . 

(HP-A-03329J9) Oder werden in B "h , An ^r om boden integriert 
-enter u^geben (EP - A - 01 6 3 836 , I"/. ™ - 

Granulations^ werden ^ / P — Wotigten 

einge da aten «^rJTJ^J^^ - 

wirtoelschichtmasse wird Airrh 
wichtszustand zwischen . .. u ^ dUr ° h einen Gleichge- 

— rgang J^^^T ^ *"* *» 

trag gebiidet. Eine Abtrennnn ^ de ™ ^anulataus- 

Abtrennung von 2U groSen Granulaten gibt es 




nicht . 
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1 5 



keitsfiln.es auf der Te Z h t des Fliissig . 

aer Teilchenoberf lache sl-ai-^ t 
Bereich der Wirbelschicht find., 7 ^estlichen 
Trocknung von ±m w „ ^^alb der Diisen keine 

9 von im Wesentlichen oberf lachlJ k * 

wirbelschichten notMendig _ ^ * P : : el ; v? eran ? hen 

durchmischen und stSndia Teil„ h ■ Sln im A PParat zu 

befSrdern. Da die xTsL, " BedU -^-ei ch zu 

ist, kana mlt dies :r b ;r ;° n Enzymen -^- t u rsensibel 

nicht vermieden werden. Hers tellu n g sprozess 
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Tr oc knu „ g aer Granulate n ;r t bi r : werden - dass ai * 

erfolgt und/oder sin , e -f°-Jerlic h en EndW ert 

h er 3estellt „° r f „ as Sad E T; Granulat 9eringerer K ™*e 

— ha :: n li ir^r: der . Tachnik — - 

der m i ttiere n Ko r „ grBBe D50 (K o™T b 7" niSdri9en 

... ..... , m «i:-rz; rrr 



dieser Eigenschaf ten. 
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Beispielsweise kann nar-h 

n nacn einem m der WO 01/8^79-7 »o 
Wen v erfahrsn eine ° ^ 7 7 be ~ h ^- 

85 % (bezogen auf die th»ov * • , ^"^tat von raehr als 
«*> n ur bei ^.^Tt^ 1 -- — ™.i- 

(Restfeuchte) von mehr - r:r ei r:;r ti9keits - 

y von finzym-Granulaten un f 0 r 
Extrusionsgerates und eines ^^a JTeT 7 — 
-nes Tragerrcaterials , wie Maisstarke) D " 
auch beschrieben in Beispiel 2 „ ' ^rfahren 1st 

aeispiel 2 der WO 01/83727. 

Tt^L r: :ir kti :r ts ~ e - 95 * — * - 

eine, Peucbteg^L Tn sTJTT ~ ™ ~ 

Enzympraparat mit 27 % m , SS einem 

Oe„ iohtsverhiltnis JJ , % T ~ubs t an 2 s tSrke in einem 

e^udierbare Mischung 2U "J^T*: » — 

S ionsve rf ahre n gewonnene En^Tanu^'t , " ^ E * trU ~ 

an akti _ ^.r^ £?V- 

auf die Troclcensubstanz. * * Uf ' bez °S«n 

mit Partikeln einer mi 'ffi /6 Und eben so 

-belle 2 BxpeZl 2) " T ^ ^ 62 ° - 

161 ni edriger, wodurch der Geh»n- 
■"*» Mh « als bei de m in wo 93/55S9 g h 9Samt - 

Verfahrensprodukt. Nachteilig i st , " b " bSSChrieben - 

3 ist jedoch bei dem En Zym - G ranulat 



nach WO 98/55599, wie auch aus dem genannten Beispiel 2 in WO 
01/83727 hervorgeht, dass der relative Anteil an aktivem Enzym 
bezogen auf die Gesaxutmenge aus aktivem und inaktivem Enzym 
mit 85 % deutlich niedriger ist als beim Extrusionsverf ahren. 

Nach der in WO 01/83727 beschriebenen Arbeitsweise werden die 
Enzym-Granulate nach dem Verfahren gemaS EP 0 332 929 
hergestellt. Dieses Verfahren hat die Eigenschaft, dass der 
Bettinhalt sich selbstandig einstellt (siehe EP 0332 929 s 
22, zeile 27) Dadurch ist fur eine bestimmte 
Granulierungsleistung die Verweilzeit nicht mehr 

kontrollierbar. So ist in Beispiel 1 der Inhalt des Wirbelbetts 
3 kg und die Granulierungsleistung liegt bei 1,5 kg/Stunde bei 
Granulierung aus einer wassrigen Kochsalzldsung mit einem 
Gehalt von 23 Gew. -% Trockenstof f . Die Verweilzeit ist also in 
diesem Falle fixiert auf 2 Stunden. Somit ist die Verweilzeit 
dort festgelegt durch das Verhaltnis von Bettinhalt zu 
Granulierungsleistung in kg/Stunde. 

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung von 
Enzym-Granulaten, insbesondere mit niedrigem Staubgehalt, zu 
schaffen, bei dem die Enzym-Granulate kontinuierlich oder char- 
genweise unter weitester Vermeidung von Temperaturungleichver- 
texlungen im Herstellungsprozess und bei Erhohung der Ausbeute 
an Aktivitat von Enzymen hergestellt werden konnen. Gleichzei- 
tig soil die Kontrollierbarkeit der Granulation bei der Her- 
stellung verbessert werden. Wichtige Aufgabe der vorliegenden 
Erfindung ist insbesondere, ein Wirbelschicht-Granulations- 
verfahren zu schaffen, das eine kurzere Verweilzeit im 
Vergleich mit den bekannten Wirbelschichtverf ahren unter sonst 
gleichen Bedingungen, wie Zusammensetzung des Enzymkonzentrats 
Trocknungslufttemperaturen, mittlere KorngroBe D50 der 
Granulate und Rundheit der Granulate ermoglicht. Diese Aufgabe 
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wira erfindungsgelnss durch die kennzeichnenden Me 

Patantanspruchas , gelSst< aie - 
schonendes Verfahren beschreiben. 

Erfindungsga mSfl erfolgt die Herstellung Enzym . Gran 

I s T VertaUPfUn9 - '—-ben 

dar Wlrbels hloht Mittels ^ 1 ^ 

Va aJir Marta " Sla - — — — ~er dan 

verranren aus d^m q-j-^^j 

. . d der Technik verrinaert^ 

relation Enzy.afct.vitat in dan .nittals des tn 

gananntan Varans gewonnenen Enzym _ Granulaten f ^ ^ 

e^ndungsge^en Prozess „ ird daaurch ^ X, 

hauptsachlicb, d.h. insbesondare zu raehr als s0 % Tr °= knu ^ 

:::rie81ich ta Eedasungsbereioh e ;r lg 8 ;/' D r~: 

Arm , spazialle gaomatrische Gastaltung das 

—.sob Oder durcb nomination d er g eo,»etri S cn e n Oaa taltung 
unter Nutzung der Sch»erkr a » , ^ tun9 
oaachahan. S ^wa rk ,aft und pneu^atischer Zufuhrung 



staht d ar.n, dass die Her s tellungsbe d ingungen an dle harzustei- 
landan Materiaieigenacharten angepaast „er d en. Te^raturun- 

a :rr rteilUngen W6rden W — — — ied an, JLTZ> 
exna Ste.gerung der AuS beute an Enz^-Granulaten erreicht wi rd. 

Aufgaba dar vorliagandan Erfindung 1st auch, ein Enzym-Granulat 

Ante.l an a ktl v em Enz^ al s i m stand dar Teohni* in Ko^inaticn 
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nut einer mittleran Korngrofle DSO von 60 (i„.<,h„ , 
Ms 2000 m , gn ter Lagerstabilita , S ° (lnsb — dere ,00) va 

R undheit sfak tor und/od * bllltat ' "^asondere aina m kleinen 
raKtor, und/oder aeringam Feuohtegehalt . 

Die naoh dem erf indungsgarcSBen verfahran in » 

besondera den Untaranso r « „ ^ fahren ln Anspruch 1 und ins- 

Anspruon , 6 weLTr " « ha ""cha„ E n 2ym - Gra nu late nach 

ernes oder mehrprov ~ Qurcn Zusetzen 

ihrer »i rk un g erlautert . Baachraxbung 2 usa«e» rait 

Die erfindungsgemaB herstellharon « 

«na rttU « Korn 3r6ae D50 von 6Q 9 *~ ™* h *>- 

.nsbesondere „a iter ga k enn zei o h net d urch eln ^ sta^LeT lt 

< soo, TOr2ugsKeiS a kleiner 500 PPn nach d S ;rrr test r 

S1M V -^"nia aktivar E n zym gahalta zur su™ e aTa kt 
ina k tiven Kn^gahaitan von 80 % odar grSflaH 7 "* 

50 MPa, und die Sohuttdiohte liagt bei 500 o/l - 
-~ : ag lioh an b™ gte n ^nngaZ ^ ' £ Ts' Ssl 




DurehMesser, d ,„ ist der Koradurchmesser< ^ ^ % 

des Granulate kleiner sina als Durchmes 
insbesondere bei 0,4 Oder bSher. Dle Pbvtasea,ctivitet .J. 
errmdungsgeMaS vorteilbaft herstellbaren Enzym-Granulate (hier 
beinhaltend Phytase ale >„,„, . , 1 er 

m-«« , , c ^ St V ° r2 "9^ise gleich Oder 

grower ale 5 000 FTU/g. Dabei ist aina Fra ^ Enzy „, aktivit 

welcne , „rcro m ol Pbospbet pro Mlnute faai 3? „ c 

Bedmgungen (0,25 „ Natriumaoetat , pH-Wert von 5 5- 51 1 
N a triumphy ta t) freieetzt. ' 

Die Erfindung „ ird nachfolgand anhand e±ner bavor2 
Aus f u hrungsform naber erlautert. In der ^^^J 
Ze.ohnungen rst so^ lisch eine Anlage 2ur Durohf * 
erfindungsgemaflen Verfehrens dergestellt. 

Die zur TrocKnung der herzuetellenden Enzvm-Grenulate erfordar _ 
Ucbe Menge a n erwar m te,„ Prozessgas ,„ (±a ^ Ragei 

ZUlUftkara " er »" rechteCige, Quereebnitt 

» und begrenzenoen Seitenwenden 5, zugefuhrt. In der 2 uluft- 

™:;; 7 VertSi " - *™ gas 10 und tritt uber 

SpaltoKnungen , in den Prozeserau^ a in For* von Gasetrablen 2 
ern. D er vorzuge„eiae horizontal i„ den Spelt 1 eintretende 
Prozessgasstro. wird dureh das Dm len K teil 3 vorzugeweiee nach 
oben » den p ro2esS rau m 8 hinein umgelankt und ^ ^ 
Art Freistrahl in den Appa ret hinein. Dee weiteren k ann sich 
der Apparateguerechnitt optional in der Expaneionszone i« ver- 
aroBern, so dass sich die Geec„„in d ig K eit der Prozeeagee- 
stro^ung neeh oben bin stetig verringert. Das Gas 
Apperat ale Ab gae ,1 oberhalb der Expansionazone ,4 Uber das 
Ab urtteil 19 , in das optlonal ain Entstaubungssystam " 

F,lterpatronen o d er Textilriltereie^ente, integriert verden 



10 




im Prozessraum 8 befindet sich eine Menge an Partikeln, die 
durch den Prozessgasstrahl nach oben hin mitgerissen werden. Im 
oberen Bereich des Prozessraumes 8 sowie in der daruber 
befindlichen Expansions zone 14 nimmt die Gasgeschwindigkeit ab, 
so dass die aufwarts stromenden Teilchen seitlich aus dem Gas- 
strahl 23 heraustreten und in den Prozessraum 8 zuruckfallen 
Der Prozessraum 8 wird im unteren Bereich von geneigten Seiten- 
wanden 29 begrenzt. Bedingt durch diese Seitenneigung werden 
die Teilchen unter Wirkung der Schwerkraft iiber die Rucklauf- 
zone 24 in Richtung des Gaseintrittsspaltes 1 befordert, wo sie 
anschlieBend wieder vom Prozessgas in den Prozessraum 8 mitge- 
rissen werden. 

Durch diesen Mechanismus bildet sich eine sehr gleichf ormige 
Feststoffzirkulation 15 bestehend aus einer Aufwartsstromung 
und einem Rucklauf in Richtung des Prozessgaseintrittes . Da- 
durch liegt auch bei sehr geringen Mengen an Teilchen im Pro- 
zessraum 8 in der Kernzone oberhalb des Umlenkteiles 3 eine 
hohe Partikeldichte vor. In diesem Bereich werden ein oder meh- 
rere Spruhdusen 7 angeordnet, die gleichgerichtet zum Prozess- 
gasstrahl nach oben spriihen und zum Einbringen der fliissigen 
Enzymformulierung dienen. 

Durch die hohe Partikelbeladung in der Kernzone ergeben sich in 
der Bedusungszone 22 sehr vorteilhafte Bedingungen fur den 
Warme- und Stof fubergang. Weiterhin wird erreicht, dass sich 
die Flussigkeit weitestgehend an den Teilchen abscheidet und 
diese somit gleichmaBig an den Partikeloberf lachen benetzt 
werden. Das gleichmaBige Benetzen bei gleichzeitiger hoher 
Feststoffzirkulation zwischen BedUsungsbereich und Rucklaufzone 
24 bewirkt, dass ein sehr gleichmaBiger Flussigkeitsf ilm ge- 
bildet wird. Durch den Trocknungsprozess verdampft die Flussig- 
keit und verlasst mit dem Abgas 11 den Apparat. Der in der For- 
mulierung enthaltene Feststoff verbleibt auf der Teilchen- 
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oberflache. Dadurch waohsen die Granulate sehr Q l eichf - ■ 
homogen, was zu einer se h. glexchformag und 

Fa Stst o ffstrSmung wlrd r Be T ich d aUS9Sbildete ^ sShnliche 

™_ nungsbereich und ~r g l;;li ein 

bereich auagebildet . Granulations- 
Das Prozessgas kann einen Tail der Partial r, 

austragen. zur Abscheidung di J r 2 ° Te a ; i S h dem P — ™ 8 

Apparat nachgeschaltete Entst T ^"-system oder dam 

I» Pane .Lr iT ^"^^^ verwendet „ erden . 
alle einer iatsgr le rt e „ Entstaubungsanlage 25 w 

-rUckgehaltenen Partikeln 2 1 ! 9 ^ Werden " » di * 

"™ als abgetrennter Peststnff it ■ 
Prozessraum 8 zuruckzuftihren. Feststoff 21 ln dan 

»» Vergleich zu Wirbelschichtapparaten mit integrierten P ilter 
anlagen wird d ie Staubruckf uh ru „g dadurch 

:::::: ™^r~ smun9 - 

aa, NS ne des Gaseintrittsspaltes , ^ 

zusatzlich gefordert. Alternate k Mechanises 
abgeschiedene Teilchen Q d , *° B 

werden. Dazu k «™ . ^ozessraum 8 zuriickgefuhrt 

DaZU konnen ini unteren Bereich d er ~ ■ 

Seitenwande 29 verschiedenartigste Zufuh ^nexgten 

sein. Bedingt durch „ ■ , Zufuhrungen 26 angeordnet 

amgt durch die hohe Geschwindiakeit rfoo » 

gasstrahls in der Nahe Ho ^ . nai g ke ^t des Prozess- 

f einen Partial ^eintrit tsspaltes , werden 

teilneh.en. und a m Wachstu mspr02ess 




Optional eingebaute Leitbleche 16 stutzen den Gasstrahl, ver- 
starken den Sogeffekt und verbessern die ZufUhrung der Pest 
•toff, in der BedUsungszone 22 hinein . Eventuell auftretend ; 
Agglomerationseffekte warden mininiert , da ^ BedUsunffsbereich 
sehr hohe Stromungsgeschwindigkeiten und somit hohere Trenn- 
krafte als in Wirbelschichten auftratan. Dadurch werden Teil- 
chan separiert und wachsen zu sehr kugaligan Granulatan. 

Das Stromungsprofil daa Prozessgases i m Prozessrau. 8 bewirkt 

werterhin, dass von der i • <=w.i.rjsr 

. „ optional zntegrierten Filteranlage in 

dan Prozessraum zuruckgefuhrte Feinpartikel nicht in dia BedU- 
sungszone „ zuruckfallen. Dadurch warden daa Verkleben von 

:;™ n und daraus foisende 

Z " ProzessfOhrung kann der Apparat mit 

optional unterschiedlichen Bintr.gayata.an ,3 f Ur Paatatoffa 
aasgerustat warden. Badurch kennan beiapieia W eiae Enzym-Par- 
tzkel de m Prozess zugefuhrt „erden, die z.B. durch Zerklei- 
nerung von beispielswaise <zu groflen, Granulaten gewonnsn war- 
den konnen oder/und aus zu kieinen Granulaten beatehen, oder 
aus ainem oder mehreren Enzympartikeln oder enzy^altigen 
lb!" Z I 01 " anderWEiti9 — ausreichend feiner 
HI M PUlVSr beStShen - DSrarti - E -^rtikei oder 



P 6 ™"" T kte <enZymhalti - — nenprodukte, konnen 

Produkte anderer Prozesstufen un d Verfahren ( , » 

Spruhtrooknung von Enzy,„losungen) sein . Der " 

qretraaen^n d^^.i 4. • « . . ein 



getragenen enzymhaltigen Zwischenprodukte betrSgt insbeaondere 
• Gew.-% oder mphr 

mehr, an einer moglichen bevorzuat^n 
AusfUhrungsfo™ der Erfindung 5 bis 30 G ew.- % . 
auch m8 glich und kann vorteiibaft aein, dass die eingetragenen 
Enzympartrkel durch eine separate Spruhtrooknung einer 
Enzymsuspension hergestellt werden. Da bei ist es auch m8 gl ioh 
xn exner moglichen vorteilhaf ten Ausfuhrungsf or m der Erfindung 
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"7 dann als <*™t— oaer als startfUllung 2 h ; r n 

- fester Forra in den prozess eingeschie « 
dx. xa d,a Bn zym - Granulata eingebettet „ erden "< 
wex e ren moglichen bevorzugten Ausf[ihrungsform J r 

: ; irr vor r r insba — 9 t eiohzaitig ralt oder nac ; 

wahrend das Granulationsprozesses ...... 

„ de „ , . . Processes anstelle von Enzympartikeln 

andera faznkornzga bis kSrnige partikulare Mater 

(bevorzugta PartikalgroBa klalnar als n s " 
bis 0 2 mml als °' 5 " m ' ™rzugsweise 0,1 

s °'2 mm) , vorzugsweisa inerte l,u„ • 

anzymatisah nicht „vn , ster lllnE 

aktive) partikulara . Matarialian 
ba.spzslswsisa zun E instsll ung de r anz^matiscna AktivTtgt Zr 
- r - Gr a nul a t a, etwa durcn E i„ fUhrung en tspr ac hender InltL 

K 7' "* in " ter — als Kai^aterial sugeJLt 
warden. Der Gawichtsantail dar in e rta„ ft , 
baispialsweisa zwischen 0 und 95 Z T 7 ^ 
cranulat batragan. % " fSrtigen En ^" 

Weiterhin kann der ADoarst- m -i+- * , 

PP mit Aus tragsorganen 4 versehen 

Das kann baxspxalswa.sa durch ainan Obarlauf odar durch ain 
ZLZ (-B. ainan mit Sichtgas 



Optional kdnnen machanischa Aggragata 27 im Prozessraum 8 Ha- 

: h ;~ S6 ^ — ich ^ KUcklaufzona 24 an dan gala g- 
tan „ den angabracht werden> ^ ^ zerkieina I J 

chand rs.nmatarial als Kaima fur dan 

arzeugan. Waitarnin kann dia Hucklaurzone 2 4 option!^ ^osi 
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tionierung von Beheizungen oder anderen wtaprn * 
richtungen 28 genutzt werden Beis ■ T Wa ™ eub -tragungsein- 
wand do PP el W andig ^ ^ ^ ^ d ie Apparate _ 
unter Nut2ung von flUss±gen ™ ^elsweise 

Beheizung oder Kuhluna 1 ^sforxnxgen Warmetragern zur 

- klaufzone 24 nach2Utrocknen z:::j: rt±kei in d - 

-^rTZL 0 " " ^ App ara t e t ei len . 

Expansxonszone 14 und dem Abluftteil 19 
optional SprUhdusen 6 angeordnet . warden die " 
unten, aber auch teilwei.. k vorzugsweise naoh 

ceilweise nach oben spriihen Ri OT . i, 
falls die flfi « p nen - Hler kann eben- 

S tlussi <?e Enzym-Pormulierung einoe( , iicf 
spielsweise durch Sortie u ein ^dust werden, um bei- 

6 und 7 Mdltive oder andere = - : ™ inrich " 

Form eingespruht u „d somit in die r , flu sslgar 
gebettet werden We » n „ <*«»1»t.trulrtur ho m o g en eln . 

zu luftkaiK „ er d ; P : i:;; ~» * «• - iBgasbeaufschlagte 

passieren, konnen optional #v • , 

renden Teile mit t so t • P 1 dle fluss igkeitsf uh- 

- „ vers ri : rin: hs r rschiediich - Kah — - 

F or mu li e ru„ g , u unterbind ; n Um SCha ^— - an der flUssigen 

Zur Verminderunc, der Wasserempf indlichkeit nnd/ d 
trou. der Wasseriaslichkeit der erfindl ^ 
Enzym-oranulate kSn „en diese in e erflnd<TOmaS >™tellten 
Prozess durch Coatina mi 7 »ach£cl ga „den separate 

Coatrng mit ernem Sch U tzuberzu g versehen we rde„. 

Als wei terer Vorteii des erf i„du ng s gemafi en Prozesses . . rf 
sehr einfaohe Aufbau zu nennen der ■ . roz ^^ 1st der 
^ und S^™^;;::^;^ Betrie bssicher . 
verbindet. Somit werd.n w 5 ^inigbarkeit 

— . hins ;r:; h va tr:; . — — ~ 

der Hygxeneanforderungen bei 
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Produktwechsel bei biologischen Stoffen 



geschaffen. 




Beispiele : 

Die Erfindung wir d anhand der naohfolgenden konkreten 
5 An„endungsbeis P iele veranschaulieht, ehne dadurch in irgend 
emer Weise eingeschrankt zu werden. 

BeispieJ. 1: Herstellunr, v 0n En2»- Bra n„i 

Es wurde eine Enzymfor.uiierung, die zusatzlich zur En zym iosun g 

ernen Stabilisator sowie Binderkon,ponenten enthieit und eine 

Endkonzentration an Feststoffen von etwa 22 Massenprozent 

hatte, in ainan Apparat eingespriiht, dar durch den zuvor 

beschriebenen Aufbau gekennzeichnet ist. Dar Prozessraun, ist 

gekennzeichnet durch ainan rechteckigen Querschnitt und hat 

abarhalb dar gansigten Seitenwande aina Querschnittsf ISche von 

0,15x0, 2.0,03m. und aina Hone von etwa ,«. Die zufuhr des auf 

etwa 140°C erwarmten Prozesslnfr 0 f^ 

frozessluftstroraes von etwa 180 kg/h 

erfoigte Uber 2 langs durch den Apparat veriaunende 
Gaszufuhrungsspalte. Die flussiga For m ulierun g wurde Obar eine 
^uckluftbeauzschiagte vertical naah aban spruhende 
ZwerstaffdUse in dan Prozessluf tstrahl nit ainan, Massenstron, 
von etwa 50g/ mi „ aingaspriiht. In, Prozessraun, befandan sich etwa 
500g an Enzyn, - Partikeln. Durah dan Verdan,p f un g s P rozess kUhlte 
arch dia Prozeasluft ab und varlian it atwa 45»c dan Apparat 
Dre Entstaubung dar Abiuft arfolgta durch einan dan, Apparat 
nachgeschalteten Zykion, und der abgesahiedenen Feststoff wurde 
gravirnetrisch in den Prozessraun, in Spaitnahe ale Kei^aterial 
zugefuhrt. Die Entnahme van Granulaten aua den, Prozessraun, 
erfalgte stirnseitig unter Ver W e„d Ung einas siebes. Die in, 
Sichter abgetranntan Feinanteila wurden P neun,atisch in den 
Prezessraum zuruckgeblasan. Das entnonunene Granulat hat aina 
unverfestigte Schuttdichte von 800 g/1 und folg enda 
KorngroBenverteilung (Siebanalyse) : 
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315. ..400 ym: °'! J? 88 '"* 

250... 31 5 um: fc'l 1 ? 88 -* 
^ '5,3 Mass . -% 

16 °--- 250 ^ : 42,3 Mass.- % 

100. . .160 pm: 94 q ^ 

^4,9 Mass . -% 

°--- 100lm: 9.9 Mass.-, 

B gispie! 2: gnzg^ anulate jiilt Phvtasa aug ». . 

We n , ohland) „ ird aiamtriert ^ ^ 

Wasser und einem Ultrafilter m-5 * • tem 
Pn7wn . U4 . UtSr mit einer Porengrofie, die das 

En Zym nicht pass±eren 13sst/ ^ Konservierungsmittei daS 

" entf — Enzym wird anschlieBend ultrafiltrie d rt SalZS 

ein hochkonzentriertes fliissiaes Pn. » trafllt ^ert, um 

USSlges E nzympraparat zu erhalten. 

Zu 25 Gew.-% dieses fiM_„. 

D u S f lus S1 gen Enzympraparates mit einer 

Phytase-Aktivitat von 24 000 fttt/^ * • 

25 ft • „ /g Und Slnem Trockengehalt von 

25 Gew.-% W1 rd Polyvinylalkohol als Binf1em u. •, u- 

Die ubrigen 75 Gew -% der L " hxnzugefugt. 

r Losun S werden spriihgetrocknet bei 
L ^eintrittste m peratur von 180 ° C und 
Abluftte.peratur von 70 *c in de m in Beispiel ae T 
Apparat. ^eispiel 1 genannten 
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spruhgetrocknete Enzympulver wirrf s„ 

:r o Ckten Behaiter aufgefa : gen . jzjlzz crz: 

Aktxvxtat von 90 000 FTU/g und 95 % Trocken 

Der Behsiter mit dem Enzy :; u ":; 

30 i:ir t ein :L st r ichten Kuppiun9 - - „ 
— ™ e r;;;: hdU rrrr wird rait — 

prunause in den Prozessraum 8 gespriiht 



varhaltn.s von 4 : , zuaefUhrt . M . Eintrittsterapsratur ^ 
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be, 120 »C, dia Abluftta„,peratur bai 60 »c. Es antsteht ain 

Phytasa-GranuXat It dan in TabaHa , gasaigtan 

Dar Gahalt an aktiver und an ^ 

untar Verwendung da, in EP 0 420 356 besohriebenen 
Jorgahanswaisa zur Charaktarisiarung von AspargiUus fi c UUI „- 
Phytaaa - dia Kaferanz „ ird hi er diasbasuglich durch Basugnah™ 
aufgenommen. 



Tabell e 1 : Eigenschaf ten der Phyt 
Eigenschaft 
Rundheitsfaktor 



Restfeuchtigkeit 
Aktivitatsausbeute 
Gehalt an aktivem 
Enzym/ Gesamtenzymgehalt 
Aktivitat 



mittlere KorngroSe D50 
KorngroBenverhaltnis d 10 /d 90 



Schiittdichte 



ase-Granulate nach Beispiel 2 
Zahlenwert 

T7T 



5 % 
97~ % 
95 % 

83 000 FTU/g 
640 jam 
"677" 
590~g/T 



Zusammenfassend lasst sich folgendes feststellen: 

Die Erfindung b-trifft ein Verfahren zur Herstellung von En 2ym - 
Granulaten. Aufgabe der Erf±ndung ^ ^ ^ ^ 

Herstellung von Enzyxn-Granulaten zu schaffen, bei dem die 
Enzym-Granulate kontinuierlich oder chargenweise unter 
wextester Vermeidung von Temperaturungleichverteilungen ±» 
Herstellungsprozess und bei Erh5 hung der Ausbeute an Aktivitat 
von Enzymen hergestellt werden konnen. Gleichzeitig soil die 
Kontrollierbarkeit der Granulation bei der Herstellung 
verbessert werden. Mit dem Verfahren erhaltliohe Enzym- 
Granulate und deren Verwendung werden offengelegt. 
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«u» VerknUptung ZBisohen aen thermisohen Eedlngungen \ e n n 

e ; i- e r findun9S? e m8een Prozess 9 „ ird er ;:; s h 

dadurch e rreicht , dass die ZufUhrung erhit 

m ; rKknm ' — chlieBlich im Bedusungsbereich erfolg ; ga m 

sichere Zufiihrung von Te-M^H^ : 

er folgt durch L on s *; ;*: in 

Sf,e21elle geometrische Gestaltung des 
Apparates unter Nutzung der Schwerkraf t . 

/Anspruche 
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im 
und 



d 



Anspruche 

Varfahren zur Herstellung von Enzy.-Granulaten, dadurch 
gekennzeichnet , dass 

ein odar me hrara flUssigs Enzymformulierungen ubar 
Spruhainrichtungan hauptsachlich ln einen 

faststof fbeladanan Gasstrahl aingedu.t warden 
dre mit Flussigkeit benetzten Materialteilchen 
erwar^ten Gasstrahl ainam Trocknungs- 

Granulationsprozess unterzogen werden 

die Teilchen nach einer Verweilzeit ™ Gasstrahl gatrannt 
und xn den Prozessraum zuriickgefiihrt wardan 
dia Teilchen dan, Gaseintrittsbereich zugefuhrt wardan 
a. ^partikel stMube und vora Pro _ sgas 

Teilchen abgeschieden wardan und dan, Prozass als 
Kar^atarial fti r dan Granulatbildungsprozess 
zugefuhrt werden, wieaer 

f. durch Materialzufuhrung In dan Gasstrahl eine in axialer 

FaststTL, ReaktiOTSr — — *reisahnliche 

Feststoffstromung erzeugt wird. 

2. ™ren zur Harstallung von Enzy.-Granulaten insbasondare 
nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , dass 

a. sin odar me „rere flUssige Enzy^ulierungen uber 

ewTT" ln 81,16,1 feStSt °^^— n Gasstrahl 
eingedust werden, 

b-die rait Flussigkeit benetzten Materialteilchen im 

erWamten GaSSt - hl eine, Trocknungs- und 

Granulationsprozess unterzogen werden 
c die Teilchen nach einer Verweilzeit Vom Gasstrahl getrennt 
und m den Prozessraum zuriickgefuhrt werden, 

d. die Teilchen durch Schwerkraff !ih a . 

erkraft uber geneagte Flachen dem 
Gaseintrittsbereich zugefuhrt werden 

e. Feinpartikel, staube und vcn Prozessgas .itgerissene 
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Tallchan abgeschiedan werdan und dem 

Kai^ataria! fU r den Granulatbildungsprosaas wle der 
zugefiihrt werden, 

f . durch Matarialsufflhrung in d e„ tor aie vor2ugsweisa 
rotat,on ssynmatrische oder langgestreckta 

*uge fuhrtan Gasatrah! (en, aina in axialer Richtung das 
Kaa ktl ona r au mas . liagenda krai s Shnlioha Fastato. fatroraU n g 
erzeugt wird. g 

IZTr einem ^^^^ 1 ° der 2 " i-bescndere 

nach Anapruch 2, dadurch gefcannsaichnat , dass die En 

Cranulata ub ar nnt ar achi adai ch a Sichtvo r , io htung a n _ ^ 
Prozessraum entnommen werden. 

nach Anspruch 2 odar 3 , dadurch gekenn2elchnet ^ 

Sn^-s r anulata ubar untarschiadiich. vo lumatrischa 
Auatragaorgana ana d am Prozaasraum antnonman „ arden _ 

Varfahran nach ainam od ar mehran der AnsprUcha , 
insbaaondara nach aina, dar AnsprUcha 2 bis 4 , 
g e Kann Zei c h na t , dass zu grofle ^ ^ ^ J> 

J^rozess entnommene Enzvm-Grar.nl 

^nzym Granulate vom Gutprodukt 

abgetrennt werden. 



Verfahren nach einem oder mehren der Anspruche 1 bis 5 
msbesondere nach einem der Anspruche 2 bis 5, dadurch 

gekennzeichnet, dass zu kleine aus » 

Kxeme aus dem Prozess entnommene 
Enzym-Granulate in dor, t>^~ 

„ u ... Prozessraum als Keimmaterial 

zuruckgefuhrt werden. 

Verfahren nach einem oder mehren der AnsprUche 1 bis 6 

msbesondere nach einem der Anspruche 2 bis 6, dadurch 
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gekennzeichnet, dass zu n-T-ofto ^ 

zu grofie aus dem Prozess entnommene 

Enzym-Granulate durch ©in K a n oK ' 

n ein i>eliebiges Zerkleinerungs- 
aggregat zerkleinert und s« a 

und m den Prozessraum als 
Keimmaterial zuruckgefiihrt werden. 

Verfahren nach einem oder mehren der Anspriiche 1 bis 7 
insbesondere nach einem der Anspruche 2 bis 7, dadurch 

gekennzeichnet, dass die in den Prn7Q 

aen -Prozessraum 
zuruckgefiihrt en Enzym-Granulafo ¥^ ■ ^ 

Y granulate thermisch nachbehandelt 

werden. 

Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass 
die den Prozessraum zuruckgefuhrten Enzym-Granulate 
getrocknet oder vorgewarmt werden. 

Verfahren nach einem oder mehren der Anspruche 1 bis 9 
msbesondere nach einem der Anspruche 2 bis 9 dadurch 
gekennzeichnet, dass die den Prozessraum zuruckgefuhrten 
Enzym-Granulate zerkleinert werden. 

Verfahren nach einem oder mehren der Anspruche 1 bis 1 0 
msbesondere nach einem oder mehreren der Anspruche 2 bis 
10, dadurch gekennzeichnet, dass Enzym-Granulate aus 
unterschiedlichen Zusatzen und mit unterschiedlichen 
Mxschungsverhaltnissen hergestellt werden. 

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 1 1 
dadurch gekennzeichnet, dass die Materialteilchen nach 
e.ner vorherigen Spriihtrocknung einem Granulationsprozess 
unterzogen werden. 

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 1 2 
dadurch gekennzeichnet, dass dem Granulaticnsprozess ,' 



t 
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*».-% odsr mehr, vorzugsweise 5 bis 20 GeB - % 
pulverformiges Fertiggranulatprodukt , erhsltlich nach 
einem der vorstehenden AnsprUche , bis 12 , und/oder 
anderveitig gewonnene Enzynpartikel und/oder ein oder 
" etrere an ^"ige Zwischenprodukte ausgewahlt aus 
. enzymhaltige Pulvern und Steuben zugefuhrt warden. 

14. Verfahren nach einem oder mehreren der AnsprUche , bis 1 3 
dadurch gekennzeichnet, dass die erhaltlichen Enzyml 
Granuiate in einem nachfolgenden Sghritt durch Coating mit 
elM w *^schut 2 enden Schutzfilm Uberzogen warden. 

15. Verfahren naoh einem odar mehreren der AnsprUche 1 bis 14 
dadurch gekennzeichnet, daS s der Mitteiwert der 
varweilzeit der Enzyme im g a h aiztan Prozessraum „eniger 
betragc StUnden ' V ° r2U9SWeiSe Weniger als Stnndsn 

16. Verfahren nach einem der AnsprUche , odar 2, insbasondera 
nach ainem dar AnsprUche 3 bis 15, dadurch gekennzeichnet 
dass, vorzugsweise vor Oder insbesondare glaichzeitig mit 
odsr naoh Schritt a., „ia i„ einem der Anspriiohe , oder 

erwahnt, oder wahrend des a-anni = 

s Granulationsprozesses, als 
Ke.mmateriai feinkornige bis kornige partners 
Materialmen, vorzugsveise inerte partikulare Materialise 
fur dan Trocknungs- und Granulationsprozefi zugefuhrt 



Enzvm-Cranulat, erhaltlich nach einem der AnsprUche , bis 
odar 16, mit einem Pundheitsfaktor von 1 bis 1,6, einer 
mxttlaren Komgr« 6 e 050 von 60 (insbesondare ,00, bis 2000 
m. dadurch gekennzeichnet, dass (i, , we nn der Anteil des 
aktiven Enzyme im Verhaltnis zur Summe aus aktivem und 
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inaktivem Enzymgehalt bei mehr als 85 % 1± ^ 
nittlere Korngrooe 50 i m Bereioh von 650 bis 2000 Mm 
ixegt, „ a „„ der Kie oben deflnierte ^ 

aktzven Enzyms gr8Ber als 88 % ist> mittiere KorngrMe 

D50 zm Bereioh von einsehlieSlioh 470 bis weniger ^ 65Q 
1- liegt, (ill, W enn der „i e ob en deflnierte ^ ^ des 

^ bSi mehr »1 * 11**. die m ittlere 

Korngrooe D50 bei einsohlieolioh 230 bis „ sniger als 47Q 

M« liegt, and <iv, „enn der wie oben definierte Anteil des 

bSi ^ % Hegt, dia ra ittlere 

Korngro8 e D5 0 bai 60 bis W eniger als 230 p ra liegt und die 
Restfeuohtigkeit untar 5 Gaw.-% liegt. 

En zyra -Gra„ulat naoh Anspruch ,7, insbesondere , soweit 
dzeser auf einen der Anspruehe 1 bis 1 5 zuruekbezogen ist 
Oder auf Anspruoh 16, daduroh gekennzeiohnet , dass das 
GewzchtsverhSltnis von inatti™. « ^ 

. ,. znaktzvem Material einschlieBlich 

znaktzvem Enzym 2U aktivem Enzym weniger als 7 • , 
bazogen auf das Trookangewioht , betragt. 

Enzy.-oranulat, erhaltlieh nach einem der Anspruehe , bis 

Oder 16, insbesondere Enzym-Granulat naoh Anspruoh 18 
«.t einer m ittleren PartikelgrMe von 60 bis 800 urn,' 
daduroh gakennzeichnet, dass dar Staubgehalt naoh de m 
Heubaohtest unterhalb von 800, insbesondere untarhalb von 
500 ppm liegt. 

Enzym-Granulat naoh einem der AnsprUoha 17 bis ,9, daduroh 
gekennzeiohnet, dass die Druekf estigkeit dar Enzyxa- 
Granulate gleioh Oder m ahr als ,0 MPa, vorzugsweise 20 bis 
50 MPa betragt. 

Enzym-Granulat naoh einem dar AnsprUoha 17 bis 20, daduroh 
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gekennzeichnet, dass die KorngroBenverteilung der Enzym- 
Granulate, gekennzeichnet durch das Verhaltnis von d 10 /d 9 



gleich oder groBer als 0,4 ist. 
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Enzym-Granulat nach einem der Anspruche ,7 bis 21, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Schuttdichte des Enzym-Granulats 

gleich oder groBer als qnn ^/i 

y u^er ais bOO g/1, vorzugsweise 550 bis 850 

g/1, ist. 



Enzym-Granulat nach einem der Anspruche 17 bis 22 
beinhaltend ais Enzym Phytase , daduroh ge)cenn2eiohnet ' 

dass die Phytaeeaktivitat des Enzym-Granulats gleich oder 
groBer als 15 000 FTU/mg ist. 

Verwendung eines Enzym-Granulates nach einem der Anspruche 
" bzs 21, insbesondere soweit diese auf einen der 
AnsprUohe 1 bis 1 5 oder Anspruch ,6 zurUckbezogen sind 
ale zusatz oder alleinige Wirkkomponente bei der 
Herstellung von Eormulierungen «ir Ernahrungs-, 
Rermgungs- oder pharmazeutische Zwecke. 

Verwendung nach Anspruch 24 zur Herstellung von Putter. 

Verwendung nach Anspruch 25 zur Herstellung eine s 
Nahrungsmittels . 

Verwendung nach Anspruch 26 zur H^r-^r-^i i 

*> <so zur Herstellung eines Wasch- 

oder Spulmittels. 



/ Zusammenf assung 
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Zusaramenfassung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Heratellung von Enzym- 
Granulaten, damit erhaltHche Enzym-Granulate und deren 
Verwendung in Forn-ulierungen beiapielsweise fur Putter 
Nahrungzmittel, Wasohmittel, Spulmittel und/oder fur 
pharrcazeutieohe Zwecke und dergleichen . Die En2ym _ Granulate 
zeigen inzbezondere einen hohan Antail an aktiven, Enzy* 
basti^ta Korngrdaen, guta Lagerztabilitat, . inzbezondere 
klaxnan Kundheitzfaktor und/oder garingan Reetfeuobteanteil 
zowie vorzugsweize „eitere apezifiacha Eiganachaf ten. 

Erfindungegemafl erfolgt dia Heratellung von Enzyrc-Granulaten 
duron aina Verknupfung zwizchen dan thermizohen Bedingungan in 
der Spruhzone und dan Temperaturbedingungen in, Ubrigen Baraich 
dar Wirbelachicht. I m arf indungagamaSan Prozeaz w ird diez 
dadurch arraicht, dasa die Zufuhrung daa erhitzten Prozeszgasea 
zur Trocknung auzzohlieSlioh in, Beduzungzbereich erfolgt Die 
cohere Zufuhrung von Teilehen in den Beduzungzbereich hinein 
erfolgt duroh die zpezielle gaometriache Gaataltung dee 
Apparatea unter Nutzung der Schwerkraft (vgl. Figur) . Durch 
Zugabe von inerten Partikeln ala Kei^atarial fur Kerna kann 
der absolute Gehalt an Enzynaktivitat der Enzyngranula 
gesteuert werden (Fig.). 
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